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(57) Sang ché dé cap dén quy trinh tong hop bot silic dioxit v6 dinh hinh bao gdém cac
budc: nung nong chay hdn hop nguyén liéu gom bot da thai cua qua trinh san xuat da nhan
tao gbc thach anh cung voi cac hop chat mudi cta kim loai kiém hodc hydroxit kim loai
kiém & nhiét d6 nung nam trong khoang tir 1100 dén 1200°C trong thoi gian 1,0+3,0 gior dé
tao thanh thay tinh tan M,Si0;; thuy nhiét dé tao thanh dung dich thay tinh 1dng M,Si0;
trong nudc; két tna silic dioxit dang wét bang dung dich axit vo co (H,SO4 hodc HCI) va
xtr Iy nhiét silic dioxit két tia nay dé thu duoc silic dioxit v6 dinh hinh dang bot. San phim
bot silic dioxit theo sang ché co6 ham lugng SiO, 98+99% c6 cau tric vo dinh hinh, kich
thudc hat tor 2,5+45 um; do am 3,0+4,0%, ham luong mét khi nung: 6,0+7,0%, pH=
6,0+8,0; dién tich bé mit: 180+200 m?/g thich hop dé dung lam chét don gia cuong trong
nganh cao su, nganh son va cic nganh san xuat cong nghiép khac.
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Linh vie ky thuét dwoe dé cap

Sang ché d& cap dén quy trinh tong hop bot silic dioxit vo dinh hinh tir hon hop
phdi liéu gom bot da thai ctia qua trinh san xuit d4 nhan tao gdc thach anh va céc hop
chét mudi ctia kim loai kiém hodc hydroxit kim loai kiém.

Tinh trang ky thuit cia sang ché

Silic dioxit dugc str dung trong nganh cong nghi€p cao su, son va nhiéu nganh cong
nghiép khac. Silic dioxit dugc st dung lam chit don trong cao su tir nhitng ndm 50 cta
thé ky XX va duoc str dung rong rii trong céc linh vuc nhu sam 16p 6t0, bang tai cao su,
gdi cau giam chén cao su, giay dép hay nhitng sn pham cao su mau. Viéc st dung silic
dioxit lam chat don gia cuong lam tang dang ké dic tinh co 1y cua san phdm nhu do bén
kéo, dd bén x¢é, do bén mai mon, do cing va kha nang chiu nhiét.

San pham silic dioxit throng mai thuong dugc san xuét tir thuy tinh long. Trong do,
thuy tinh long nay thuong dugc tong hop theo phuong phap thuy nhiét st dung nguyén
liéu chinh la cat thach anh, céat giau SiO, dugc khai thac tr tu nhién.

Bang doc quyén sing ché My s6 2,940,830 da mo ta quy trinh tong hop bot silic
dioxit dé lam chét gia cuong trong cao su bang cach axit hoa dung dich natri silic dioxit.
San phém silic dioxit thu dugc ¢6 kich thudce hat trung binh tir 0,015 dén 0,04um va dién
tich bé mat tir 25 dén 200 m?/g.

Bang doc quyén sang ché My s6 3,235,331 dd mo ta quy trinh séan xuat silic dioxit
két tua bang cach trung hoa natri silic dioxit bang axit, san pham silic dioxit dugc st
dung lam chét gia cuong tot cho cao su c6 dién tich bé mit 260 m*/g. Do pH clia dung
dich silic dioxit 14 10+12, phan tmg dugc duy tri & nhiét do 80+90°C.

WO 01/07364 A1 boc 16 quy trinh téng hop va san xudt silic dioxit két tia, duge su
dung lam chédt don trong cac vat liéu dan hoi. Trong do6 10 phan tung duoc gia nhiét &
nhiét do 60-80°C, sir dung thuy tinh léng co ty 1&¢ mol SiO,/Na,O = 3,3; do pH trong qua
trinh két taa silic dioxit duoc duy tri & 8+10. Silic dioxit két tiia thu dugc c6 dién tich bé
mat 100+220 m*/g.

Biang doc quyén sang ché My s6 5,000,933 dé cap dén quy trinh thiy nhiét truc

tiép dé san xuét dung dich natri silic dioxit ¢6 d¢ tinh khiét cao co ty 1¢ mol Si0,:Na,O
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cao bang phan ung cla nguon silic dioxit véi dung dich natri hydroxit trong nude, hodc
voi dung dich natri silic dioxit ¢6 ty 1& mol SiO,:Na,O thap, bang cach st dung ngudn
silic dioxit chira ty 1& du cta pha cristobalit, hodc bing cach xir ly cac dang tinh thé khac
cia silic dioxit bang cach nung & nhiét do bang hodc cao hon 1100°C, nhung thap hon
diém nong chay cua silic dioxit trude khi xtr 1y thuy nhiét.

Ban chit ky thuit cla sang ché

Muc dich cua sang ché 1a dé xuit quy trinh téng hop bot silic dioxit vé dinh hinh
ir bot dé thai cia qua trinh san xuét da nhan tao gdc thach anh, bot silic dioxit nay ¢6 the
dung lam chat gia cuong trong cac san pham cao su, son va cac san pham khac.

Sang ché dé cap dén quy trinh tong hop bot silic dioxit vo dinh hinh tir bot dd thai
cua qué trinh san xuét da nhan tao géc thach anh, mudi kim loai kiém hodc hydroxit kim
loai kiém (Na,CO;. K,COj; hodac NaOH, KOH) dé lam chat phu gia lam giam nhiét do
néng chay, va axit vo co (H,SO, hodc HCI).

Cu thé, sang ché d& cép dén quy trinh tong hop bot silic dioxit v dinh hinh bao
26m céc budce sau:

i) nung hon hop g6m mudi kim loai kiém hoac hydroxit kim loai kiém va bot da thai
cua qua trinh san xuat da nhan tao géc thach anh c6 ¢ hat < 50um & nhiét do nam trong
khoang tir 1100 dén 1200°C dé thu duoc thiy tinh tan, trong d6 ty 1& mol SiO»/M,0 trong
hon hop nay la 1,8+2.2, ¢ day M la K hodc Na; trong d6 qua trinh nung duoc thuc hién
theo ba giai doan:

e giai doan nang nhiét: tdng dan nhiét do tir nhiét do trong phong dén nhiét do

nung trong 2 gio voi toc do gia nhiét ~10°C/phut;

e giai doan hing nhiét: duy tri & nhiét do nung trong thoi gian tr 1,0+3.0 gio; va

e giai doan ha nhiét: dé ngudi tu nhién 10 nung téi nhi€t do trong phong trong

khoang 20 gi0;

ii) thiy nhiét thuy tinh tan thu dugc trong budce 1) dé tao thanh dung dich thuy tinh
long, sau do loc ly tam dé thu dugc dung dich trong sudt, trong do:

e nhiét do thuy nhiét: 90+110°C;

e thoi gian thuy nhiét: 2,0+4,0 gio

o ty1& khdi lugng H,O/M,SiO5: 10+12;

iii) két tha silic dioxit bing cach bo sung tir tr dung dich axit vo co g6m H,SO, hodc

HCI vao dung dich thiy tinh 16ng thu duge trong budce (i1) dén khi do pH cua dung dich

-3



36527

thuy tinh bang 7 twong Gng véi ty 1& mol H'/M,0 trong qué trinh nay la 1,8+2,2; dung
dich silic dioxit két tiia trong nudc nay tiép tuc duge loc chan khong dé loai bo mudi MCl
hoac M,SO, trong d6 M 1a Na hodc K; va

iv) xur ly nhiét silic dioxit két tia thu duoc trong budce (iii) ¢ nhiét do 70+80°C trong
khoang 6 gio dén khi do Am dat khoang 8+10% ; sau d6 xtr ly ¢ nhi€t do 100+105°C
trong khoang 18 gio dén d 4m khong doi dé thu dugc bot silic dioxit vo dinh hinh.

San pham bot silic dioxit thu duge tir quy trinh theo séng ché ¢6 ham lugng SiO,
v0 dinh hinh 1a 98+99%, kich thude hat tir 2,5-45um; do 4m 3,0+4,0%; ham luong mat
khi nung: 6,0~7,0%, pH= 6,0+8,0; dién tich bé mat: 180200 m*/g, dap mg cac yéu céu
k¥ thuat dé sir dung trong nganh cao su, son...

Mo ta vén tit cac hinh vé

Hinh 1 12 so dd nhiét ctia qué trinh nung phdi liéu trong 10 nung theo mot phuong
an cua sang ché;

Hinh 2 13 so dd nhiét ctia qua trinh say silic dioxit vo dinh hinh theo mot phuong
4n cua sang ché;

Hinh 3 13 dd thi phan b kich thudc hat ciia mau silic dioxit v6 dinh hinh theo mot
phuong an cua sang ché;

Hinh 4 1a db thi phan bd kich thude hat ciia mau bt silic dioxit thuong mai;

Hinh 5 1a gian dd nhiéu xa tia X (X-ray diffraction, XRD) cua mau bot silic dioxit
vo dinh hinh theo mot phuong 4n cua sang ché;

Hinh 6 la gian dd nhiéu xa tia X ctia mau bot silic dioxit thuong mai;

Hinh 7 14 hinh 4anh SEM ctia mau bét silic dioxit vo dinh hinh theo mdt phuong an
cua sang ché; va

Hinh 8 12 hinh 4nh SEM ctia mau bot silic dioxit thwong mai.

M0 ta chi tiét sang ché
Céc thanh phan phdi liéu

Bot da thai

Bot da thai dugc st dung theo sang ché 1a bot da thai ctia qué trinh san xudt da
nhan tao goc thach anh c6 ¢& hat < 50um va c6 céc thanh phan héa hoc theo ty 1€ % khoi
lugng nhu sau: SiO, ~84%, chat két dinh polyme hiru co ~14% va lugng con lai la cac
tap chit khac bao gém cac oxit kim loai nhu: oxit sat, oxit nhom, silic cacbua (hat mai),

TiO, ... Bot da thai nay dugc xu 1y nhiét dé tach am.
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Chat phu gia

Chat phu gia dugc st dung theo sang ché 13 cac mudi cua cac kim loai kiém hoac
hydroxit kim loai kiém (Na,COs, K,CO; hodc NaOH, KOH) ¢6 do tinh khiét >99% va
cac axit vo co (H,SO4 hoac HCI).
Nung hdn hop gdm chat phu gia va bot da thai dé tao thanh thuy tinh tan

Bude nung hdn hop gdm chét phu gia va bot da thai cua qua trinh san xuat d4 nhan
tao géc thach anh (sau ddy con dugc goi la bot dé thai) tao thanh thuy tinh tan ¢ dang ran.
Khéc voi bot da thach anh trong tu nhién c6 ham lugng SiO; > 99%. bot da thai cua qua
trinh san xuat da nhan tao bao gém thanh phém chinh la SiO, véi lugng khoang 84% khoi
luong; chat két dinh polyme hitu co vé6i luong ~14% khéi lugng va luong con lai la céc
tap chét khac bao gém cac oxit kim loai nhu: oxit sat, oxit nhom, silic cacbua (hat mai),
TiO, ... Budc nung nay nham thuc hién qua trinh phan Gng gitta bot dé thai va chét phu
gia 12 cac mudi cla cac kim loai kiém hodc hydroxit kim loai kiém. Qua trinh nung &
nhiét do cao con gitp loai bo hoan toan thanh phan polyme hitu co ¢6 trong bot da thai
ban dau. Trong 10 nung, qué trinh tang nhiét d¢ xay ra tur tu, khi nhiét do dat tor 600 dén
800°C, xay ra hién tugng phan huy cac polyme c¢ trong bot da thai thanh cac hop chét C,
CO, va H,O. Khi nhiét do dat t6i 850°C thi qué trinh nong chay chat phu gia bat dau xay
ra dé hinh thanh pha léng va kich thich qué trinh néng chay SiO,. Khi nhi¢t do nung dat
toi 1100+-1200°C, phan Gng gilia chat phu gia va SiO, tao thanh thiy tinh tan Si0,.M,0
theo phuong trinh phan tng:

M,CO; + Si0; ————  Si0,.M,0 + CO, T
hodc 2MOH + Si0; —— Si0,.M,0 + H,0 T

Mot yéu td quan trong anh huéng dén hiéu suét phan tng gifta chat phu gia va
Si0, 14 ty 18 mol Si0y/M,0. O nhiét dd cao M,CO; (MOH) chuyén tir pha ran sang pha
long, chét phu gia nong chay s& kich thich qué trinh néng chay cua SiO,, lam giam nhiét
do nung cua SiO, dé qua trinh phan Ung gilta chét phu gia M,CO; hodc MOH va Si0O,
didn ra. Néu ty 18 Si0,/M,0 cao hodc ty 18 chét phu gia trong cong thire phdi liéu thap thi
M,CO5 (MOH) sau khi nong chay la khong du dé phan ung hoan toan véi Si0,, diéu nay
lam giam hiéu suit phan ung chuyén hoa cua SiO,, dan t6i giam ty 1€ hoa tan cia thuy
tinh tan trong nudc trong qua trinh thiy nhiét (tire la giam lugng thuy tinh tan tao ra).

Néu ty 1 chat phu gia cao thi qua trinh nong chay M,CO3; (MOH) dé dang kéo theo su
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chuyén pha tir pha ran thanh pha léng ctia SiO, xdy ra nhanh hon. Tuy nhién, néu str dung
ty 1& chat phu gia M,CO5 (MOH) cao thi chi phi nguyén liéu tdng cao va lam giam hi¢u
qué kinh té trong san xuat thuc té. Theo sang ché, ty 1& mol SiOy/M,0O t6t hon la nim
trong khoang tir 1,8 dén 2,2.

Mot yéu td quan trong khac anh hudng dén hiéu suat ctia phan tng gilta chét phu
gia va SiO, la nhiét do nung trong 10 nung. Qua trinh néng chay M,CO; (MOH) s& giup
qua trinh chuyén pha ctia SiO, tlr pha ran sang pha long xay ra sém, khi nhiét do nung
thip, qua trinh noéng chay M,CO; (MOH) xay ra cham, nén qua trinh chuyén pha ctia
Si0O, cling xay ra cham hoac khong hoan toan, lam giam hi¢u suét phan ung. Khi nhiét do
nung cao, qua trinh néng chay mudi kim loai kiém hodc hydroxit kim loai kiém xay ra
nhanh, kéo theo pha long cua SiO, hinh thanh sém va phan Ung xay ra hoan toan. Tuy
nhién, néu nhiét dd qua cao, chi phi nang lugng s& 16n va anh huong dén tudi tho cua
thiét bi nung. Theo séng ché, nhiét do nung thich hop la tir 1100°C dén 1200°C.

Hiéu suat phan tng giita SiO, va chat phu gia con bi anh hudng bdi thoi gian
nung. Khi thoi gian nung ngén, phan Gng gitra chat phu gia va SiO, chua xay ra hoan
toan nén hiéu sudt chuyén hoa thap, ty 1é hoa tan cia thuy tinh tan trong nudc giam. Khi
thoi gian nung dai, qua trinh phan ung xay ra hoan toan hon, tuy nhién, chi phi duy tri
nhiét do nung s€ tang cao va lam giam nang suat. Theo sang ché, thoi gian nung t6t hon
1a 1,0+3,0 gio & nhiét do nung 1100°C+1200°C.

Ché do nung hon hop phéi liéu trong 16 nung theo mot phuong an cua sang ché
duoc thé hién trén Hinh 1.

Tao thanh thiy tinh 16ng bang qué trinh thily nhiét

Sau qua trinh phan Gng trong 10 nung, san pham thu dugc la thuy tinh tan
$i0,.M,O & dang rén s& duoc thiy nhiét dé tao thanh dung dich thuy tinh long. Nong dé
dung dich M,SiOj5 thu dugc sau qué trinh thiiy nhi¢t bt anh huong b6i nhiéu yéu td, trong
d6 ty 18 nuoe sir dung, nhiét do va thoi gian thuy nhiét 1a cac yéu t ¢6 anh hudng nhi¢u
nhat dén ty 1¢ hoa tan.

Ty 1& nude st dung lam dung moi trong qua trinh thuy nhi¢t la mot trong cac yéu
t anh hudng dén ty 18 hoa tan cta thiy tinh tan. Khi t 1¢ nuée dugc st dung thip thi ty
1€ hoa tan cuia thuy tinh tan thap, dong thoi dung dich thiy tinh long thu dugc c6 do nhot
cao, nén rat kho loai bd hoan toan céc tap chét khong tan bang cach loc ly tdm. Khi ty 1¢

nude duge st dung cao, qua trinh hoa tan thuy tinh tan dang ran trong qua trinh thuy
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nhiét xay ra nhanh hon. Tuy nhién, noéng do dung dich M,SiO; thu dwge sau qua trinh
thuy nhiét s€ thip va lam ting khéi lugng dung dich can xtr 1y loc ly tim. Theo sang ché,
ty 18 khdi luong H,O/M,SiO5 cla qua trinh thuy nhiét la 10+12.

Nhiét d6 ctia qué trinh thuy nhiét (sau day con duogc goi la nhiét do thuy nhiét) anh
hudng truc tiép dén ty 1& hoa tan cua thiy tinh tan trong qua trinh thuy nhiét. Khi nhiét do
thiy nhiét thdp, qua trinh hoa tan thiy tinh tan trong nudc xay ra cham, ty 1¢ hoa tan cua
thuy tinh tan trong nudc thap, khi nhiét do thuy nhiét tang, qud trinh hoa tan s¢ xay ra
nhanh hon ddn dén lam tang ty 1 hoa tan cla thiy tinh tan trong nuGe. Theo sang ché,
nhiét do thuy nhiét dé tao thanh dung dich thuy tinh long tir thuy tinh tan dang ran 1a
90+110°C.

Mot yéu t6 khac anh hudong dén ty 1& hoa tan cua thiy tinh tan trong qua trinh thuy
nhiét 1a thoi gian thiy nhiét. O nhiét do thuy nkiét 1a 90-110°C, thoi gian thiy nhiét thich
hop theo sang ché 1a tir 2,0 dén 4,0 gio.

Dung dich thiy tinh 16ng (M,SiOs) thu dugc sau qua trinh thuy nhiét chua rat
nhiéu tap chét & dang rdn khong tan bao gdm céc tap chét chtra trong hon hop bot da thai
ban dau nhu oxit sit, oxit nhom, silic cacbua (hat mai). TiO, va ca thanh phén Si0, ¢
dang tinh thé chua chuyén hoa hoan toan thanh SiO, v6 dinh hinh. Do do, dung dich nay
duoc loc ly tim dé loai bo céc tap chét dang ran khong tan trong nudc. Theo mot phuong
an cu thé. dung dich thiy tinh long duge loc ly tm 6 toc do 3500 vong/phut trong thoi
gian 10 phut dé thu duoc dung dich trong sudt, khong mau.

Két tua silic dioxit vo dinh hinh tir dung dich thuiy tinh long

Dung dich thuy tinh long trong sudt khong mau thu duoc ¢ trén duge trung hoa
bang cich bé sung tir tir dung dich axit HCI hodc H,SO, dén khi d§ pH ctia dung dich
thity tinh bang 7 (twong tng véi ty 1& mol H'/M,O 1a 1.8+2.2) dé tao thanh silic dioxit két
tua dang udt co cong thirc SiO,.nH,O. Theo mot phuong an cua sang ché, dung dich axit
HCI 1M dugc st dung.

Silic dioxit két tua nay la san pham cia phan Gng gitra dung dich thuy tinh long
(M,Si05) va axit vo co (H,SO4, HCI). Phan tmg duoc thé hién bang phuong trinh sau:

nM,SiO; + 2nHCl  ———— 2nMCI + 5i0;.nH,0
hoéc

nM28103 + 1'11‘128104 EE— I'leSO4 + SlO)l’ngO
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Silic dioxit két tua dang udt nay tiép tuc duoc loc chan khong dé loai bo mubi (vi
du, mudi NaCl, Na,SO,).
Xu ly nhiét silic dioxit két tha

Chét két tua silic dioxit dang w6t duoc xir Iy nhiét dén do am khong doi dé thu
duoc san phém silic dioxit két tua & trang thai pha vo dinh hinh. Ché do xu ly nhiét ¢6
anh huong rat 16n dén hinh thai cua hat silic dioxit tao ra. Téc do gia nhiét nhanh khién
cho nudc thoat ra nhanh sé€ tao thanh silic dioxit co cAu truc hat dic chic, ¢6 dién tich bé
mit ridng thap. Theo sang ché, dé thu duoc silic dioxit c6 do xdp l6n. dién tich bé mit
riéng cao, ché do xu ly nhiét silic dioxit két tia dang u6t duge thuc hién theo hai giai
doan nhu sau:

giai doan thu nhét: xu Iy nhiét & nhiét do 70+80°C dén khi do am dat khoang
8+10% (khoang 6 gio); va

giai doan tht hai: xtr 1y nhiét & nhiét do 100-105°C dén d¢ am khong dbi (khoang
18 2i0).
Vi du thue hién sang ché

Sau ddy, sang ché s& duoc minh hoa bang cac vi du. Can hiéu rang pham vi cla
séng ché khong chi gigi han & cac vi du cu thé nay.
Vidu 1. Anh huéng cua ty 1& Si0,/Na,O dén ty 1& hoa tan cua thuy tinh tan trong nudc

Trong vi du nay da téng hop cdc mau dung dich thuy tinh long bang cach st dung
ty 1€ mol SiO,/Na,O khac nhau trong hon hop nguyén liéu. Diéu kién tong hop: nhiét do
nung 1200°C; thoi gian nang nhiét tir nhiét d§ trong phong dén nhiét do nung: 2 gio (toc
do gia nhiét: 10°C/phut), thoi gian nung hang nhiét: 1 gio; ty 1€ khéi lugng H,0O/Na,SiO;
trong qué trinh thuy nhiét la 10; thoi gian thuy nhigt: 2 gio, nhiét do thuy nhiét: 100°C.
Cac mau dugce danh gia thong qua ty 1€ hoa tan cta thiy tinh tan trong nudge (ty 1€ hoa tan
cua thiy tinh tan trong nudce la ty 1€ % khéi luong ctia thiy tinh tan hoa tan trong nudéc so
v6i khoi luong ctia thiy tinh tan dugc dua vao phan ung thiy nhiét ban dau). Céc két qua

duoc thé hién trong bang 1.

Bang 1
Tén mau Ty 1€ mol SiO,/Na,O Ty 1€ hoa tan (%)
A 1,6 94.43
Ay 1,8 94,46
As 2,0 93,06
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Ay 2,2 91,76
As 2.5 89,43
Ag 2,8 85,18

Tir bang 1 thay rang khi ty 1& mol SiO,/Na,O tang Ién thi ty I¢ hoa tan cua thuy
tinh tan trong nudc giam di. Diéu nay co thé giai thich la khi ty 1& mol 8i0,/Na,O cao,
luong Na,O noéng chay khong du dé phu toan bd lugng bot dé thai, nén qu trinh hinh
thanh pha 1éng cua SiO, xay ra khong hoan toan va lam giam hiCu suit cia phan mg
gitta Si0, va Na,O, do d6 lam giam ty 1¢ hoa tan cta thuy tinh tan trong nudc trong qua
trinh thuy nhiét. Theo sang ché, ty 1¢ mol SiO,/Na,O ot hon 1a 1,8+2.2.

Vi du 2. Anh hudng cua nhiét do nung dén ty 1é hoa tan cua thuy tinh tan trong qua trinh
thuy nhiét

Trong vi du nay da téng hop cac mau dung dich thuy tinh l6ng véi nhi¢t do nung
khéc nhau. Piéu kién tong hop: ty 1& mol SiO,/NayO = 2.2; thoi gian nung: 2 gio; thoi
gian nang nhiét d¢ tir nhiét do trong phong dén nhiét do nung: 2 gio (tuong duong toc do
gia nhiét 10°C/phut); ty 1& khéi luong H,0/Na,SiO5 trong qud trinh thuy nhiét la 10; thoi
gian thiy nhiét: 2 gio, nhiét do thuy nhié¢t: 100°C. Céac mau duogc danh gid thong qua ty 1€

hoa tan cua thuy tinh tan trong nudéc. Cac két qua dugc thé hién trong bang 2.

Bang 2
Tén mau Nhiét do nung (°C) | Ty 1€ hoa tan (%) !
B, 900 87,12
B, 1009 90,76
B; 1100 93,12
By 1150 94,68
Bs 1200 94,91
Bs 1250 _ 95,06

Tu bang 2 thdy rang khi nhiét do nung ting 1én thi ty 1& hoa tan cua thuy tinh tan
trong nudc trong qué trinh thiy nhigt tdng lén, tuy nhién, sau khi nhiét d0 tang dén
1150°C thi ty 1¢ hoa tan bat ddu tang cham. Diéu nay ¢6 thé giai thich nhw sau: khi nhiét
d6 nung thap, qud trinh noéng chay xay ra chm, nén qua trinh hinh thanh pha long cua

Si0, cling xay ra chdm hodc khong hoan toan, dan dén lam giam hiéu suat phan ung gitra
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Si0, va chat phu gia Na,O; khi nhiét do nuﬁg cao, chit phu gia nong chay sé thic day
qué trinh chuyén pha cta SiO, tr pha ran sang pha 1éng xay ra sém va thuc dy qué trinh
phan ung gitta SiO, ¢ trang thai Iong va chat phu gia Na,O dé tao thanh Na,SiO;. Theo
sang ché, nhiét d6 nung ctia hon hop trong 10 nung tdt hon 1a 1100°C+ 1200°C.
Vi du 3. Anh huéng cta thoi gian nung dén ty 1¢ hoa tan ctia thuy tinh tan trong nudce
Trong vi du nay, da téng hop cac mau dung dich thuy tinh léng véi thoi gian nung
khac nhau. Diéu kién tdng hop: nhiét do nung 1200 C; ty 1& mol SiO,/Na,O = 2.2; thoi
gian nang nhiét do tir nhiét do trong phong dén nhiét do nung: 2 gio (twong duong toc do
gia nhiét 10°C/phut); thoi gian thuy nhiét: 2 gio; ty 1€ khéi luong H,0/Na,SiO5 clia qué
trinh thiy nhiét 1a 10; nhiét do thay nhiét: 100°C; thoi gian thiy nhiét: 2 gio. Cac mau
duogc danh gia thong qua ty 1€ hoa tan cta thuy tinh tan trong nudc. Cac két qua duoc thé

hién trong bang 3.

Bang 3
il“én mau Thoi gian nung hing nhiét, gio Tv 1€ hoa tan, %
C 0,5 89,42
G, 1,0 92,34
Cs 1.5 93,71
Cy 2,0 95,06
Cs 3,0 95,33

Tu bang 3 thay rang khi thoi gian nung hon hop cang dai thi hiéu sudt phan ung
gita Si0, va Na,O cang cao, thé hién ¢ ty 1 hoa tan cao cua thiy tinh tan trong qua trinh
thuy nhiét. Tuy nhién, khi tdng thoi gian nung tir 2 gio 1én 3 gio (twong Gmg voi cac mau
C4 va C5), hiéu sut phan tng gitra SiO, va Na,O tang cham, thé hién & ty 1é hoa tan cta
thiy tinh tan trong qua trinh thiy nhié€t chi tdng khong dang ké tur 95,06 lén 95,33%.
Theo sang ché, thoi gian nung ¢ nhiét do 1200°C t6t hon 1a 2 gio.

Vi du 4. Anh hudéng ctia nhiét d thiy nhiét dén ty 1¢ hoa tan ctia thuy tinh tan trong nudc

Trong vi du nay, da tong hop cdc mau dung dich thuy tinh long véi nhiét do thuy
nhiét khac nhau. Diéu kién tdng hop: ty 1€ mol SiO,/Na,O = 2,2; nhiét do nung: 1200°C;
thoi gian nang nhiét d¢ tor nhiét do trong phong dén nhiét do nung: 2 gio (twong duong

tbe do gia nhiét 10°C/phit); thoi gian hing nhiét 1a 2 gio; ty 16 khoi lugng HyO/Na,8iO;
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clia qud trinh thiy nhiét la 10; thoi gian thuy nhiét: 2 gio. Cac mau dugc danh gia thong
qua ty & hoa tan cua thuy tinh tan trong nu¢c. Cac két qua nay duoc thé hién trong bang

4

Bang 4
Tén mau DI D2 D3 D4 D5
Nhiét do thiy nhiét 80 90 100 110 120
Ty 1& hoa tan, % 76,23 i 87,16 94,68 94,98 95.12

T bang 4 thay ring nhiét do cua qué trinh thiy nhiét cang cao thi ty 1€ hoa tan
cang cao. Sau khi nhiét do thiy nhiét tang toi 110°C thi ty 1€ hoa tan tang khong dang keé.
Theo séng ché. nhiét do qué trinh thiry nhiét t6t hon 12 90+110°C.

Vi du 5. Anh huéng cia thoi gian thiy nhiét dén ty 1€ hoa tan cua thuy tinh tan trorg
nuoc

Trong vi du nay, da tong hop cac mau dung dich thiy tinh long v6i thoi gian thuy
nhiét khac nhau. Diéu kién téng hop: ty 1& mol SiO,/Na,O = 2,2; nhiét dé nung: 1200°C;
thoi gian nang nhiét do wr nhiét do trong phong dén nhiét do nung: 2 gio (twong duong
tbe do gia nhiét 10°C/phit); thoi gian hang nhiét 1a 2 gid; ty 1& khoi lugng H,O/Na,SiO;
clia qua trinh thuy nhiét 12 10; nhiét do thuy nhi¢t la 100°C. Cac mau duogc danh gia thong
qua ty lé hoa tan cta thuy tinh tan trong nudc. Cac két qua nay dugc thé hién trong bang

5.

Bang 5

Tén mau E, E, 1 E; E. L5
Thoi gian thuy nhiét, gio 1,0 2,0 3,0 3,5 4,0
Ty 1€ hoa tan, % 85,20 92,84 94,68 94,84 95,04

Tu bang 5 thay rang. thoi gian thuy nhiét cang dai thi ty 1¢ hoa tan cang cao. Vi
thoi gian thiy nhiét 1a 3,0 gio, ty 1€ hoa tan dat khoang 94,68%. Khi thoi gian thuy nhiét
tang 1én 3,5 va 4,0 gio, ty 1€ hoa tan bat dau tang cham. Theo sang ché, thoi gian thiy
nhiét tdt hon 14 2,0+4,0 gio.

Vi du 6. Tong hop silic dioxit vo dinh hinh theo sang ché
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Hdn hop gdm 135g bot da thai va 100g Na,COs (twong tng véi ty 1€ mol SiO,/Na,O
=2) dugc dua vao 10 nung Samheung, model: SH-FU-22MS. Tién hanh gia nhiét tu nhiét
do trong phong 25°C dén nhiét do 1200°C trong thoi gian 2 gi¢ (tbc do nang nhiét ~
9,8°C/phut ), thoi gian nung hang nhiét 1a 2 gio, sau d6 giam nhiét do tir 1200°C tdi nhiét
do trong phong trong 20 gid. Cho 100g thuy tinh tan thu dugce vao 1000g nudce (tuong
ing voi ty 1€ khdi lugng H,O/Na,SiO; = 10); hon hop nay dugce gia nhiét ¢ nhiét do
100°C trong thoi gian 3 gi¢ dé thu duoc dung dich thuy tinh 16ng. Loc ly tdm dung dich
thuy tinh long nay ¢ tbc do 3500 vong/phut trong thoi gian 10 phut. Sau do, trung hoa
dung dich thuay tinh long nay bang cach bd sung tir tir dung dich HCI 1M dén khi do pH
ctia dung dich thuy tinh bang 7 dé tao thanh SiO, két tua dang udt (twong Umg vai ty 1€
mol H'/Na,O= 1.8). Chét két tia SiO, nay tiép tuc dugc loc chan khong bang thiét bi loc
Rocker, model: Rocker 300 dé loai bo mudi NaCl. Chét két tia sau khi loc dugc say bang
ti shy Mermert UN55 & nhiét do 70 dén 80°C cho dén do am dat khoang 8 dén 10%
(khoang 6 gi®), sau d6 sky & nhiét do 105°C dén do am khong ddi (khoang 18 giv) dé thu
duoc 95g bot silic dioxit ¢ dang v6 dinh hinh. Bot silic dioxit nay dugc phan tich dé xac
dinh cac dac tinh k¥ thuat.

Két qua phan tich mau silic dioxit v6 dinh hinh thu dugc theo sang ché, cing voi két
qua phan tich cua mau bot da thai va mau silic dioxit thuong mai (san pham Silica ZC-
185 ctia Cong ty Ecopower Chemical Co.Ltd) duoc thé hién trong cac bang sau day:

a) Thanh phan héa hoc

Bang 6. Thanh phén hoa hoc ctia cac mau silic dioxit va bot dé thai

Thanh phan | . Na, | TiO

héa hOC SlOz F€203 A1203 CaO MgO SO3 0 , MKN
Pon vi % % % % % % % | % %
Bot da thai 82’9 024 | 016 | 021 | 036 | 0,00 | 0,19 | 0,62 | 13.90
Silic dioxit theo | 98.6 1 o5 1 19 | 018 | 0,05 | 000 | 0,12 | 0,01 | 541
sang ché 2

Silic dioxit 978 1 007 | 015 | 016 | 01 | 0,00 | 0,76 | 0,01 | 5.86
thuong mai 9

*MKN: luong mat khi nung
b) Kich thudc hat
Mau silic dioxit két tha theo sang ché va mau silic dioxit thuong mai dugc xdc dinh

kich thudc hat theo tiéu chudn ASTM C 117-04 trén thiét bi phén tich LA960, Horiba,
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Nhat Ban. Két qua do phan bd kich thude hat ctia mau silic dioxit theo sang ché duogc thé
hién trong bang 7 va Hinh 3. Két qua do phan bd kich thudc hat cia mau silic dioxit
thuong mai dugc thé hién trong bang 8 va Hinh 4.

Bang 7: Phan b kich thude hat ctia mau silic dioxit theo sang ché

Mt sang (pm) 2269 | 4472 | 8816 | 15,172 | 26,111 | 44,938
Ty 1¢ lot sang (%) 0 3,134 | 29,066 | 47,933 | 18,077 | 1,79
Ty 1¢ lot sang tich lay (%) | 0 3314 | 322 | 80,133 | 9821 100

Nhu da thay tir bang 7, mau silic dioxit theo sang ché co kich thudc hat 2,5+45um.
Dai hat phan b chu yéu la tr 8,816um dén 15,172um.

Bang 8: Phan bo kich thudc hat cua mau silic dioxit thuong mai

. [
M3t sang (pm) 2269 | 4472 | 8816 | 15172 | 26,111 | 34255
Ty 1¢ lot sang (%) 0.147 | 1.668 | 9,855 8.602 0.861 0.122
2;}0)1@ lot sang tich 10y | 147 | 14812 | 46210 | 86,567 | 99.544 100

Nhu da thdy tur bang 8, mau silic dioxit thuong mai ¢6 dai hat phan bd cha yéu tur
8,816um dén 15,172um, va ¢o kich thude hat tir 2,269um dén 34um.
¢) Mau sdc

Mau sic cua mau silic dioxit dugc xac dinh trén thiét bi do mau Xrite C17800,

Xrite, M§. Phuong phéap do mau theo nguyén ly phan xa, su dung khong gian mau CIE
Lab, L*, a*, b*, AE* theo tiu chuin ASTM E313-10:2010. Két qua dirge thé hién trong
bang 9.

Trong do:

L*: Mau trang/den (L= 100 : mau trang tuyét d6i ; L=0 : Mau den)

a*: Mau dé/mau xanh 14 cdy (a* = 0+ 100 : mau do ; a* = +-100: mau xanh Ia cay)

b*: Mau vang/mau xanh da troi (b* = 0 = 100: mau vang; a*= 0+ -100: mau xanh da

troi).

Bang 9: cac thong so L*, a*, b* cua mau silic dioxit theo sang ché va mau thuong mai

n X I R
Tén mau L* [ a* b*

Silic dioxit theo sang ché 97,49 -0,19 1,16

Silic dioxit thuwong mai 97,32 -0,11 -1,12 J.

d) Dién tich bé mit riéng

-13-



36527

Dién tich bé mit riéng ctia cac mau silic dioxit dugc xac dinh theo phuong phap BET
trén thiét bi phan tich BET Micrometric Germini VIL. Két qua nhu sau:

- mau silic dioxit theo sang ché co dién tich bé mat riéng: 196 m?/g ;

- mau silic dioxit thuong mai ¢6 dién tich bé mat riéng: 185,79 m?/g;
¢) [Két qua phan tich thanh phan pha tinh thé bang phd nhiéu xa tia X (pho XRD)

Gian dd nhidu xa tia X (XRD) duoc ghi bing céch sir dung nhidu xa ké tia X D8
Advance Bruker, véi tia CuKo ¢6 & = 0,154056 nm, & nhiét do 25°C, goc quét 20 tir 10°
dén 70°, tbe do quét 0,02%/gidy. Gian dd nhifu xa tia X (XRD) ctia mau bot SiO, theo
sang ché thé hién trén Hinh 5 cho thdy c6 mot dinh xung quanh goc quét 23° diac trung
cho SiO, ¢ trang thai vo dinh hinh. Piéu d6 ching to san pham silic dioxit theo sang ché
¢6 cAu trac vo dinh hinh.

f) Két qua phan tich hinh thai cau tric

Anh SEM ctia mdu san pham bot silic dioxit theo sang ché duoc phong dai
100.000 14n thé hién trén Hinh 7 cho thdy kich thudce hat tr 2,5 dén 20um, tuy nhién, céc
hat silic dioxit c6 xu huéng két tu lai voi nhau thanh khdi ¢6 ciu truc Xép vo1 kich thudce
16n nhét 1én t6i khoang 45um. Day la dac diém quan trong giGp cho san pham SiO, vo
dinh hinh theo sang ché co dac tinh hép phu tdt voi dién tich bé mat riéng cao.

Hiéu qua ¢6 loi clia sang ché

Khac vai cic quy trinh san xut silic dioxit vo dinh hinh da biét st dung truc tiép
thay tinh 1éng duoc san xudt tir cat hodc thach anh giau SiO,, quy trinh theo sang ché sur
dung nguyén liéu chinh la bot da thai c6 ham lugng SiO; chi khoang 84% khdi lugng.
Quy trinh theo sang ché da két hop qua trinh nung dé loai bo chét két dinh polyme c6
trong bdt da thai voi viée cip nhiét cho qué trinh phan tng cla chét phu gia v&i bot déa
thai. Chinh viéc két hop nay da gitip nang cao hiéu qua xu ly bot da thai, don gian hoa
quy trinh xu ly bot dé thai dé tong hop silic dioxit vo dinh hinh. Quy trinh theo sang ché
da tan dung dugc bot da thai cia nganh san xuit d4 nhan tao gdc thach anh, gitp giam
thiéu lwong phat thai chat thai rén ra moi truong nho so do nhiét pht hop clia qua trinh
nung hdn hop nguyén liéu dé tao ra thuy tinh tan dang ran M,Si0; trong budc nung. Bén
canh dd, qua trinh loc ly tam giup loai bo cac tap chét dang rin co trong thanh phan bot
d4 thai ban dAu va cac chét rin khong tan trong nudc dé thu duoc san pham silic dioxit
két taa co6 ham luong SiO, cao >98%. Sén pham silic dioxit két tua theo sang ché c6 cdu

tric vo dinh hinh véi cac dic tinh k thuét: ham luong SiO; 98+99%. hat ¢6 cau truc xép,
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dién tich bé mat riéng tu 180--200m?/ g, kich thuéc hat tor 2,5+45 pum, c6 do Am
3,0+4,0%, ham lwong mat khi nung: 6,0+7,0%, pH= 6+8. San pham nay 1a tuong duong
v6i silic dioxit thuong mai duge st dung lam chét gia cuong trong cao su dé tang cuong

dd ben kéo, do bén xé va kha nang chiu mai mon cua san phdm cao su.
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1. Quy trinh tong hop bot silic dioxit v6 dinh hinh bao gdm céc budce sau:

i) nung hon hop gém mudi kim loai kiém hodc hydroxit kim loai kiém va bot dé thai
ctia qué trinh san xut da nhan tao géc thach anh ¢6 ¢& hat < 50pum ¢ nhiét do nung nam
trong khoang tir 1100 dén 1200°C dé thu dugc thuy tinh tan, trong do6 ty 1& mol SiOy/M,0
trong hon hop nay 1a 1,8+2,2, & ddy M 1a K hoac Na; trong d6 qua trinh nung dugc thuc
hién theo ba giai doan:

e giai doan nang nhiét: ting dan nhiét do tr nhiét do trong phong dén nhiét do

nung trong 2 gid voi tdc do gia nhiét ~10°C/phut;

e giai doan hang nhiét: duy tri ¢ nhiét do nung trong thoi gian 1,0+3,0 gio; va

e giai doan ha nhiét: dé ngudi tu nhién 10 nung téi nhiét do trong phong trong

khoang 20 gio;

ii) thuy nhiét thiy tinh tan thu duoc trong budc i) dé tao thanh dung dich thay tinh
l6ng, sau do6 loc ly tdm dé thu duoc dung dich trong sudt, trong do:

e nhiét do thuy nhiét: 90+110°C;

e thoi gian thay nhiét: 2,0+4,0 gio;

e ty 18 khdi lugng H,O/M,SiO5: 10+12;

iii) két taa silic dioxit bing cach bd sung tir tir dung dich axit vo co gdm H,SO,
hodc HCI vao dung dich thuy tinh léng thu dugc trong bude (ii) dén khi do pH cua dung
dich thuy tinh bang 7 twong Gng voi ty 1é mol H'/ M,O trong quéa trinh nay la 1,8+2.2;
dung dich silic dioxit két tua trong nudc nay tiép tuc dugc loc chén khong dé loai bo
mubi MCI hodc M,SO, trong d6 M 1a Na hodc K; va

iv) xtr ly nhiét silic dioxit két tia thu duoc trong budc (iii) & nhiét do 70-80°C trong
khoang 6 gio dén khi do am dat khoang 8+10%; sau do xtr ly ¢ nhiét do 100+105°C trong
khoang 18 gitr dén khi dat do 4m khong dbi dé thu dugce bot silic dioxit vo dinh hinh.

2. Quy trinh theo diém 1, trong do trong budc (i) nhiét do nung la 1200°C va thoi gian
nung la 2 gi0.

3. Quy trinh theo diém 1, trong d6 qué trinh loc ly tdm dugc thuc hién & toc do 3500
vong/phut trong thoi gian 10 phut.

4. Quy trinh theo diém 1, trong d6 trong bude (iii), dung dich axit vo co duge sur dung la

dung dich HCI 1M.
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